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Abstract  
Nanosilica is often used in many sectors, such as pharmacy, ceramics, electronics, etc. Silica from 
geothermal power plant’s solid waste is oneof  natural silica precursor that contain a lot of amorphous 
silica (97% SiO2). In this work sol-gel method was used to prepare nanoparticle. Surfactant was added  
tothe sol phase to control the size of particles. The purpose of this work was to investigate the effects of 
surfactantconcentration ( 0,1% w/v, 0,2%w/v, and 0,4%w/v) on particle size of the resulting nanosilica 
and thermal decomposition of alkyl benzene sulfonate surfactant-remaining in the product-  following the 
synthesis process. Particle Size Analyzer (PSA) was used to analyze the size of particlesand thermal 
decomposition of the surfactant was measured using thermogravimetric analyser (TGA). The 
experimental resultsshowed that particle sizedecreases with increasing of surfactant concentration and 
the optimum concentration was 0,4% w/v. Decomposition temperature of the surfactant was about 330
o
 C. 
Keywords: silica, nanosilica, surfactant, decomposition. 
A. Pendahuluan  
Perekayasaan material dengan mengubah ukuran partikel menjadi lebih kecil, saat ini sudah mulai diminati 
dan dikembangkan.Salah satu produk dari perekayasaan tersebut adalah nanosilika.Produk tersebut dinilai 
memiliki sifat fisik material yang lebih baik dan lebih menguntungkan dibandingkan dengan material yang 
memiliki ukuran lebih besar. Nanosilika sudah banyak dimanfaatkan dalam berbagai bidan seperti pada dunia 
medis, biologi, farmasi, pertanian, keramik, industri ban, cat, film, elektronik, dan lain-
lain(Siswanto,dkk.,2012).Nanosilika diminati untuk dikembangkan karena kemudahannya dalam persiapan 
proses produksi dan prekursor yang digunakan mudah didapatkan. Prekursor silika yang digunakan dapat berasal 
dari sintetis seperti TEOS ataupun dari alam seperti  sekam padi, tongkol jagung, pasir kuarsa, daun bambu, atau 
limbah padat geotermal(Aminullah, dkk., 2015; Galang,dkk., 2013; Gladys, 2017; Maria, 2012). Limbah padat 
geotermal umumnya mengandung silika dalam bentuk amorf yang dapat digunakan sebagai prekursor bahan 
silika(Nugroho,dkk., 2015). Di lapangan panas bumi, pengendapan silika menyebabkan permasalahan dan dapat 
mengganggu proses pembangkitan listrik. Silika ini jumlahnya cukup banyak dan merupakan potensi sumber 
silika yang murah.(Geodipa Report, 2006). 
Proses pembuatan nanosilika dapat dilakukan dengan berbagai macam metode, salah satunya adalah metode 
sol-gel. Metode sol-gel adalah metode yang digunakan untuk membentuk partikel dalam ukuran nano dengan 
memiliki dua fasa pembentukan yaitu sol dan gel( C. Jeffrey dan George, 1990). Metode sol-gel banyak dipilih 
karenamemiliki tingkat stabilitas termal baik, stabilitas mekanik tinggi, tidak menghasilkan senyawa sisa, 
homogen, dan dapat dilakukan pada suhu rendah(Benny, 2011).Penambahan surfaktan pada metode sol-gel akan 
mempengaruhi ukuran partikel yang dihasilkan(L.P. Singh,dkk.,2011). Surfaktan adalah suatu molekul yang 
memiliki gugus hidrofilik dan gugus hidrofobik yang dapat mempersatukan minyak dan air(Jean, 
2002).Beberapa surfaktan sudah pernah digunakan oleh beberapa peneliti diantaranya surfaktan 
dodecytrimethylammonium bromide (DTAB), tetradecyltrimethylammonium bromide (TTAB), dan 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) (L.P. Singh,dkk.,2011), surfaktan TRITON-X (Hariman,2013) yang 
merupakan surfaktan kationik, dan surfaktan sodium lignosulfate (SLS) (M. Ridho, dkk., 2017)yang merupakan 
surfaktan anionik. Dari beberapa penelitian tersebut dihasilkan ukuran partikel yang berbeda-beda untuk tiap 
surfaktan.Salah satu surfaktan lainnya adalah surfaktan alkyl benzene sulfonate (ABS). Surfaktan ini merupakan 
salah satu jenis surfaktan anionik yang  mudah ditemukan, relatif murah, memiliki sifat pendispersi yang baik, 
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dan mampu terserap dengan baik oleh permukaan solid apabila berada pada kondisi nilai pH yang 
rendah(Richard, 2006; Drew, 2006). 
Akhir metode sol-gel, surfaktan yang tertinggal dalam produk perlu dihilangkan. Keberadaan surfaktan 
mempengaruhi sifat permukaan dan pori dari nanopartikel (Mohammad, dkk., 2016).Surfaktan dapat dihilangkan 
dengan berbagai cara salah satunya adalah  dengankalsinasi atau pemanasan.Kalsinasi merupakan salah satu cara 
yang umum dan efisien untuk dilakukan, namun perlu dilakukan pada suhu yang tepat agar tidak mempengaruhi 
ukuran, warna produk, dan struktur(Freddy, dkk., 2003). Suhu dekomposisi surfaktan dapat dianalisis pada 
kondisi non-isothermal melaluithermogravimetric analyser (TGA)(Freddy,dkk., 2003).Penelitian tentang 
dekomposisi surfaktan pernah dilakukan pada surfaktan cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) dan n-
dodecyl-trimethylammonium bromide (DTAB) pada sintesis MCM-41 dengan analisis TGA(Ana,dkk.,2015; 
Freddy, dkk., ,2003). Diketahuinya suhu dekomposisi surfaktan makapenggunaan energi dapat lebih efisien, 
efektif, dan hasil produk akan lebih baik(Freddy,dkk., 2003)..  
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh konsentrasi surfaktanalkyl benzene sulfonate 
(ABS)terhadap ukuran partikel nanosilikadan penentuan suhu dekomposisi alkyl benzene sulfonate (ABS)  
pascasintesis melalui kalsinasi. 
 
B. Metode Penelitian 
B.1. Bahan Penelitian 
Bahan penelitian adalah limbah padat geotermal dari PT GEO DIPA sebagai prekursor silika, 
NaOH(MERCK, 97%)sebagai pelarut silika, surfaktan  alkyl benzene sulfonate (ABS)(Rhodacal, 96%), HCl 
(MERCK,37%)sebagai pencucisilika dan pembuatan nanosilika, dan Akuades. 
B.2. Alat percobaan 
Pada proses pembuatan nanosilika di laboratorium digunakan alat yaitu labu leher tiga 250 ml, thermometer, 
motor pengaduk, gelas ukur dengan ukuran 100 ml, 500 ml, dan 1000 ml, pengaduk kaca, ayakan 200 mesh(74 
μm), timbangan digital, magnetic stirrer, pipet ukur, pompa vakum, cawan cruise, oven, dan furnace. Analisis 
komposisi silika denganEnergy Dispersive X-ray (EDX)(Shimadzu EDX-8000). Analisis ukuran pastikel 
denganParticle Size Analyzer (PSA)(Horiba SZ-100). Sonifikasi dengan sonicator (Ultrasonic Homogenizer 300 
V/T).Analisis suhu dekomposisi surfaktan dengan Thermogravimetric Analyser (TGA)(Diamond Perkin Elmer). 
 
B.3. Cara Penelitian 
B.3.1. Pencucian Silika 
Satu  kilogram limbah padat geotermal diayak. Padatan yang lolos dicuci dengan HCl 0,1 M dan dicuci kembali 
dengan akuades hingga pH hasil pencucian mencapai 6-7. Padatan yang telah dicuci dipanaskan dalam oven selama 
1 jam pada 100
o
 C, dilanjutkan dengan pemanasan pada suhu 500
o
 C selama 2 jam di dalam  furnace.Sebanyak dua 
gram serbuk padatan hasil pencuciandigunakan untuk analisis komposisi silika. 
B.3.2. Pembuatan Nanosilika 
Sepuluh gram limbah padat geotermal hasil pencucian dilarutkan dengan NaOH 1,5 N sebanyak 100 ml pada 
suhu 90
o
 C selama 2 jam dan diaduk dengan motor pengaduk dengan kecepatan 300 rpm. Filtrat yang dihasilkan 
disaring dengan pompa vakum dan didapatkan natrium silikat (Na2SiO3) yang merupakan fasa sol. Filtrat 
ditambahkan surfaktan Alkyl Benzene Sulfonate (ABS) (0,1% w/v, 0,2% w/v, dan 0,4% w/v) sambil diaduk di atas 
magnetic stirrer selama 1 jam. Hasil campuran dititrasi dengan HCl 2N hingga terbentuk gel. Gel yang terbentuk 
didiamkan selama 18 jam pada suhu ruangan dan kemudian dipanaskan dalam oven selama 6 jam pada suhu 90
o
 
C.Padatan gel dicuci dengan akudes sebanyak 6 kali dengan tiap kali pencucian sebanyak 150 ml. Padatan hasil 
pencucian dipanaskan di dalam oven pada suhu 120
o
 C selama 6 jam dan didapatkan serbuk padatan silika yang 
dinamakan silikaas-synthetis. Silika as-synthetis kemudian dipanaskan pada suhu 400
o
 C (suhu dekomposisi 
surfaktan) selama 3 jam. Serbuk padatan putih yang terbentuk sebagian akan dilakukan analisis komposisi silika dan 
sebagian lainnya digunakan untuk analisis ukuran partikel dengan perlakukan tanpa sonifikasi dan sonifikasi selama 
15 menit. 
B.3.3. Penentuan Suhu Dekomposisi Surfaktan 
Sejumlah padatan serbuk silika as-synthetis 0,4% w/v dipanaskan dengan Thermogravimetric Analyser (TGA) 
pada rentang suhu ruangan hingga 970
o
 C dengan laju kenaikan suhu 10
o
 C/menit.Suhu pemanasan yang digunakan 
untuk analisis loss of ignition (LOI) dilakukan sesuai dengan standar EN-12879 pada suhu 550
o
C selama 4 
jam.Massa sampel untuk sebelum dan sesudah kalsinasi saat suhu dekomposisi surfaktan dan LOI dihitung nilai 
kehilangannya (loss) dan dibandingkan. Perhitungan loss dapat digunakan sesuai dengan rumus (1) : 
 
 (1) 
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C. Hasil dan Pembahasan  
C.1. Hasil Analisis Komposisi Silika Dengan Analisis EDX 
Analisis komposisi silika atau SiO2 pada sampel limbah padatgeotermal setelah pencucian dengan HCl dan pasca 
kalsinasi dapat dilihat pada Tabel  1.Komposisi silika pada limbah padat geotermal setelah pencucian didapatkan 
sebesar 97,298%.Padatan serbuk nanosilika yang telahdikalsinasi juga dianalisissebagai pembanding komposisi 
silika.Komposisi silika setelah kalsinasi dari Tabel 1adalah sebesar 97,027%.Komposisi silika pada limbah padat 
geotermal apabila dibandingkan dengan sekam padi (82,14% SiO2) (Akeem dan Mutiu, 2017) dan daun bambu 
(74,49% SiO2)(Aminullah, dkk., 2015) memiliki kemurnian yang lebih tinggi dibandingkan dengan kedua bahan 
tersebut. Silika (SiO2) memiliki kelimpahan paling besar dibandingkan dengan senyawa lainnya dan Al2O3 
merupakan senyawa kedua terbesar yang terkandung di dalam limbah padat geotermal. Perlakukan pencucian 
dengan HCl dimaksudkan untuk mengurangi impuritas selain silika namun dari data didapatkan bahwa kadar silika 
setelah kalsinasi lebih rendah dibandingkan dengan setelah pencucian. Perbedaan komposisi silika sebesar 0,271% 
dapat disebabkan karena selama proses pembuatan nanosilika dimungkinkan terjadinya penambahan bahan-bahan 
kimia dari bahan surfaktan yang tidak terbakar sempurna. 
 
Tabel 1.Hasil Analisis KomposisiSilika 
 
 
C.2. Pengaruh Konsentrasi Surfaktan Terhadap Ukuran Partikel 
Hasil analisis ukuran partikel tanpa sonifikasi pada berbagai variasi konsentrasi surfaktan sebesar 0,1% w/v, 
0,2% w/v, dan 0,4%w/v dapat dilihat pada Tabel 2. Hasil analisis menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi 
yang digunakan, maka ukuran partikel yang dihasilkan semakin kecil.Hal ini disebabkan karena adanya kemampuan 
surfaktan untuk membentuk misel. Misel terbentuk dikarenakan kemampuannya untuk dapat berinteraksi dengan 
permukaan padatan yang bebas dengan surfaktan (surfactant-free) dan dengan air. Bagian ekor surfaktan (tail) akan 
berinteraksi dengan permukaan padatan, sementara bagian kepala surfaktan akan berinteraksi dengan air. Hal ini 
akan menyebabkan misel dapat terbentuk sehingga penentuan ukuran partikel dapat terkontrol(Raoul, 2005). Misel 
akan terbentuk apabila konsentrasi surfaktan yang ditambahkan melebihi konsentrasi kritis misel atau critical 
micelle concentration (CMC). Nilai critical micelle concentration (CMC) untuk surfaktan alkyl benzene sulfonate 
(ABS) diketahui sebesar 533,4 mg/L atau sekitar 533,4x10
-4
 % w/v (Anondho, dkk.,2006) sehingga apabila 
konsentrasi surfaktan yang ditambahkan melebihi nilai CMC maka pada larutan sol tersebut akan terbentuk misel. 
Pada penelitian ini digunakan 3 macam konsentrasi surfaktan yang melebihi nilai CMC, sehingga misel dapat 
terbentuk dan perubahan ukuran partikel dapat terkontrol. 
 
Tabel 2. Pengaruh Konsentrasi Surfaktan Terhadap Ukuran Partikel Sebelum dan Sesudah Sonifikasi 
Konsentrasi (% 
w/v) 
Ukuran (nm) 
Tanpa 
sonifikasi 
Sonifikasi 
0,1 2924 659,1 
0,2 2901 Tidak 
dilakukan 
0,4 2045 349,6 
 
Analisis ukuran partikel juga ditambahkan dengan perlakuan sonifikasi yang dilakukan pada dua sampel dengan 
konsentrasi 0,1%w/v dan 0,4% w/v sebagai pembanding perlakuan. Hasil yang didapatkan dapat dilihat pada Tabel 
2.Didapatkan bahwa ukuran partikel untuk dua konsentrasi tersebut jauh lebih kecil dibandingkan dengan tanpa 
Analisis Komposisi setelah pencucian (%) Komposisi setelah kalsinasi (%) 
SiO2 97,298 97,027 
Al2O3 1,645 1,656 
SO3 0,437 0,494 
Fe2O3 0,279 0,348 
K2O 0,198 0,181 
CaO 0,092 0,218 
CuO 0,012 0,017 
MnO 0,009 0,014 
ZnO 0,007 0,015 
PbO 0,005 0,007 
Lainnya 0,018 0.023 
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sonifikasi.Penambahan perlakuan sonifikasi dilakukan untuk memastikan bahwa partikel dapat terbebas dari partikel 
lain atau terdispersi secara sempurna menjadi partikel primer (primary particle), sehingga mampu memecahkan 
partikel yang teraglomerasi. Adanya getaran akibat sonifikasi menyebabkan terjadinya pembentukan gelembung air 
dengan cepat sehingga membantu memisahkan partikel yang teraglomerasi dan membantu padatan agar tetap dalam 
keadaan suspensi(K. Mingard, dkk., 2009; Erich, dkk., 2012).  
C.3. Suhu Dekomposisi Surfaktan 
Penentuan suhu untuk dekomposisi atau kalsinasi pada surfaktan alkyl benzene sulfonate (ABS) dilakukan 
dengan Thermogravimetric Analysis (TGA). Hasil yang didapatkan dapat dilihat pada Gambar 1. Dari analisis TGA 
didapatkan bahwa pengurangan massa terjadi pada rentang suhu 27
o
C hingga 720
o
C. Pada suhu 49
o
C terjadi proses 
kehilangan air yang ditandai dengan terbentuknya puncak reaksi endotermik pada kurva DTA. Proses endotermik 
terjadi pada rentang suhu 40
o
C hingga 120
o
C. Surfaktan mulai mengalami dekomposisi terjadi pada suhu sekitar 
330
o
C yang ditandai dengan terbentuknya puncak reaksi eksotermik pada kurva DTA.Proses dekomposisi terjadi 
pada rentang suhu 320
o
C hingga 360
o
C. Surfaktan yang telah terdekomposisi menghasilkan sisa padatan sekitar 
65,3%; linier alkilbenzene sebesar 5,6%; campuran air dan sulfur organik sebesar 5,6%; dan campuran dari SO2, 
SO3, dan H2SO4 sebesar 2%(Hyung J,dkk.,2008).  
Hasil analisis TGA menunjukkan bahwa total kehilangan massa akibat kalsinasi pada suhu 330
o
 C adalah sekitar 
15,2%. Berdasarkan hasil penelitian ini, proses penghilangan ABS direkomendasikan pada suhu tidak lebih dari 
400C. Hal ini dimaksudkan agar fasa silika yang terdapat pada produk nanosilika dapat dipertahankan dalam 
bentuk fasa amorf. Pada suhu yang lebih tinggi dihawatirkan akan terjadi pembentukan fasa silika yang bersifat 
kristalin. Terjadinya perubahan fasa silika menjadiβ-quartz dapat terbentuk minimal pada suhu 573o C(Abdul, dkk., 
2012) 
Pada penelitian ini, diharapkan bahwa kalsinasi pada suhu 400C dapat menghilangkan seluruh senyawa organik 
(surfaktan). Untuk itu, kehilangan massa yang terjadi akibat kalsinasi pada suhu 400C perlu dibandingkan dengan 
nilai loss of ignition (LOS). LOI ditentukan melalui kalsinasi mengacu pada standar EN-12879 yaitu pada suhu 
550±25
o
C(Swedish Institute for Standars, 2000). AnalisisLOI bertujuan untuk mengetahui jumlah bahan organik 
yang dapat terbakar yang diasumsikan secara kasar sebagai total organic carbon (TOC)(Brian,  2002).  Hasil 
penelitian menunjukkan bahwa kalsinasi pada suhu 400C menghasilkan kehilangan massa total sebesar 19,6%. 
Nilai ini tidak terlalu jauh berbeda dibandingkan dengan nilai LOI yaitu sebesar 21,4%. Selisih kehilangan massa 
yang cukup kecil ini menunjukkan bahwa kalsinasi produk nanosilika pada suhu 400C dianggap cukup untuk 
menghilangkan surfaktan ABS yang tertinggal di produk. 
 
 
Kesimpulan 
Penambahan surfaktan alkyl benzene sulfonate (ABS) dalam proses pembuatan nanopartikel melalui metode sol 
gel dapat berfungsi sebagai pengontrol ukuran partikel. Semakin besar konsentrasi surfaktan ABS maka ukuran 
partikel yang dihasilkan semakin kecil.Penggunaan konsentrasi ABS sebesar 0,4%w/v dapat menghasilkan ukuran 
partikel terkecil yaitu 349,6 nm. Hasil analisis termal menunjukkan bahwa surfaktan alkyl benzene sulfonate 
(ABS)dapat terdekomposisi pada suhu 330
o
 C. 
 
Gambar 1. Kurva TGA dan DTA untuk konsentrasi surfaktan 0,4% w/v 
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Lembar Tanya Jawab 
 
Moderator  : Hesty Rimadianny (Badan Pengawas Tenaga Nuklir) 
Notulen  : Wibiana Wulan Nandari (UPN “Veteran” Yogyakarta) 
 
 
1
. 
Penanya  :  Robertinus  Filustra Siregar (UPN  “Veteran” Yogyakarta) 
 Pertanyaan : Untuk mencapai suhu kalsinasi 330
o
C,  Waktu Kalsinasi dimulai dari awal 
dinyalakannya furnace atau dari suhu mencapai 330
o
C ? 
Dari hasil FTIR, Apakah masih mengandung gugus surfaktan? 
 Jawaban : Waktu dimulai dari suhu sudah mencapai 330 
o
C, namun disarankan suhunya untuk 
penelitian selanjutnya yaitu 400
o
C. 
Dibuktikan dengan uji FTIR, pada puncak terdapat gugus alkena dan tidak mengandung 
gugus surfaktan. 
 
2 Penanya :
: 
Faris Tegar Wicaksono (UPN  “Veteran” Yogyakarta) 
 Pertanyaan : Dalam sintesis nano silika, apakah ada metode lain selain soal gel? 
Apa pertimbangannya sehinga Anda memilih metode soal gel? 
 Jawaban : Ada metode lain, namun saya memilih metode ini karena: 
- Bisa dibuat pada suhu lebih rendah dari metode lain 
- Tidak menghasilkan produk samping 
- Homogen 
- Stabilitas mekanik lebih baik 
- Kontrol lebih mudah 
 
3 Penanya :
: 
Hesty Rimadianny 
 Saran : Mohon gambar diperjelas. 
Hasil  analisis komposisi silika harus ada tanggal yang jelas, dilakukan di laboratorium 
mana, dan keterangannya apa. 
 
